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Destillationsverf ahren 



Beschreibung : 

Die Erfindung betrif ft ein Verfahren der Destination, 
insbesondere von Ethanol aus einer Maische. 

Bei einem herkommlichen Verfahren der Destination und 
Dehydrieaning von Ethanol aus einer Biermaische, nach einer 
Fermentation etwa 10% Ethanol, 85% Wasser und 5% Peststoffe 
aufweisend, wird diese vorgewarmt einer ersten 
Destillationskolonne zugefuhrt. In der ersten 
Destillationskolonne wird die Maische verdampft, wodurch 
Festbestandteile ausgefallt \and als Sumpfprodukt mit Wasser 
abgefuhrt werden konnen. Ein Teil dieses Sumpfproduktes wird 
iiblicherweise der Destillationskolonne nach einer Erwarmung 
wieder zuruckgef xihrt . 

Das erste dampfformige Destillat, nur noch enthaltend Wasser 
und Ethanol, wird, ggfls, liber einen Sammel- und Mischtank, 
einer zweiten Destillationskolonne zugefuhrt, die als 
Rektif izierkolonne regelmafiig ausgebildet ist. In dieser 
Rektif izierkolonne erfolgt eine weitgehende Trennung zwischen 
Wasser und Ethanol. Wahrend das in der zweiten 



Destillierkolonne ausgefallte reine Wasser als Sumpfprodukt 
im Wesentlichen abgef-uhrt und damit aus dem 
Produktionsprozess ausscheidet, wahrend eingeringer Anteil 
nach Erwarmung erneut der Rektif izierkolonne zur<ickgefuhrt 
wird, wird das zweite Destillat, nach wie vor Wasser und 
Ethanol enthaltend, teilweise der ersten und zweiten 
DestillationsJcolonne wieder zurfickgef iihrt , ggfls. uber den 
bereits erwShnten Sanuneltank. 

Die das zweite Destillat darstellende Ethanol -Was sermischung 
.von etwa 95% Ethanol und 5% Wasser erf^hrt eine letzte 
Dehydrierung, urn moglichst reines Ethanol von einem 
Reinheitsgrad von 99 bis 99,8% zu erhalten. Diese letzte 
Dehydrierung erfolgt mittels molekularwirkender Siebe, bei 
denen kristalline Zeolithe schwammartig H2O Molekule 
adsorbieren. 

Die Zeolithe. eines Molekularsiebes sind allerdings rasch 
wassergesattigt . Fiir eine gleich bleibende Dehydrierung 
mussen daher wassergesSttigte Zeolithe regeneriert werden. 
Infolge finden Molekular siebe regelmafiig paarweise 
Verwendung. Es kann dann von einem arbeitenden Molekularsieb 
hochreines Ethanol zur Verfiigung gestellt werden, das auch 
f^ir die Regenerierung des anderen Molekularsiebes 
herangezogen werden kann und das nach der Regenerierung der 
ersten und/oder der zweiten Destillationskolonne 
zurilckgefflhrt wird und damit nicht als verwendbares 
Endprodukt zur Verfdgung steht. Daruber hinaus werden weitere 
ca. 30% des erhaltenen reinen Ethanols eines Molekularsiebes 
einer Rektif izierkolonne zuruckgef uhrt . 

Die Dehydrierung von Ethanol ist ein energieintensiver 
Prozess. Insbesondere die Verdampfung der Maische in der 
ersten Destillationskolonne wie auch die Notwendigkeit grolSer 



Riicklaufmengen der Destillate verursachen erhebliche 
Betriebs- und Invest it ionskosten. 

Vor diesem technischen Hintergrund macht die Erf indung es 
sich zur Aufgabe, ein Verfahren der Destination zur 
Verfugung zu stellen, durch das der Wirkungsgrad insbesondere 
bei der Dehydrierung von Ethariol aus einer Maische deutlich 
verbessert wird. 

Zur L6sung dieser technischen Problematik wird bei einem 
Verfahren der Destination, insbesondere von Ethanol aus 
einer Maische, bei der der Zulauf einer erst en 
Destillationskolonne, vielfach Stripper genannt, und das 
erste Destillat der ersten Destillationskolonne einer zweiten 
Destillationskolonne, einer Rektif izierkolonne, zugefCihrt 
wird, gem. des Anspruchs 1 darauf abgestellt, dass in einem 
ersten und/oder letzten Verfahrensschritt eine Reinigung des 
Zulaufs und/oder eines zweiten Destillats der zweiten 
Destillationskolonne mittels einer Membranf iltration erf olgt . 

Membranf ilter sind in vielfaltigen Ausfuhrungsformen bekannt 
und bewahrt. In vorteilhaf ter Weise finden bei den meisten 
Membrantrennprozessen wahrend der Treiuiung keine 
Phasenanderungen statt und werden von daher keine latenten 
Energiemengen bewegt. Dariiber hinaus sind die Membrane selbst 
gegeniiber den Komponenten der Stof fmischung innert , wodurch 
keine zusatzlich Veixmreinigiing durch stoffliches 
Trennhilfsmittel im Produkt erf olgt . Eine Regenerierung 
derartiger Trennvorrichtungen ist hicht von Noten. Ggfls. 
kann durch einen Spulprozess die Membran gereinigt und damit 
der Durchsatz konstant gehalten werden. 

Erfindungsgemas erf olgt eine Reinigung des Zulaufs, 
insbesondere einer Biermaische bei der Erzeugvmg von Ethanol, 
mittels einer Membranf iltration. Durch diese 



Membranfiltration bspw. der Maische wird ein rein flussiges 
Ethanol-Wassergemisch dann als Retentat zur Verfiigung 
gestellt. Das verbleibende Perraeat mit einem erhohten 
Maischebreiantell wird bevorzugt nach einer Vorwarm\4ng in 
iiblicher Weise der ersten Destillationskolonne zugefuhrt. 

Das bereits einen hoheren Ethanolanteil als das Permeat 
aufweisende Retentat der Membranfiltration des Zulaufs, 
insbesondere eine Biermaische, wird direkt, unter Umgehxmg 
der ersten Destillierkolonne, der zweiten 
Destillationskolonne zugefuhrt . 

Damit erfolgt bereits eine erhebliche Energieeinspariing, da 
dieses der zweiten Destillationskolonne zugefuhrte Retentat 
nicht mehr in der ersten Destillationskolonne nach 
herkdmmlichem Verfahren verdampft werden mufi. Dies gilt 
insbesondere dann, wenn das Mengenverhaltnis des Permeats zu 
dem Retentat bevorzugt zwischen 2,8 und 3,2 liegt . 

Verfahrenstechnisch von Vorteil ist weiter, wenn das Retentat 
der Membranfiltration des Zulaufs mit dem ersten Destillat 
gemischt der zweiten Destillationskolonne zugefuhrt wird. 
Infolge dieser MaSnahme erfolgt die Beschickung der zweiten 
Destillationskolonne gleichmaSig geregelt und konnen 
Ausstofischwankungen der ersten Destillationskolonne und der 
Membranfiltration ausgeglichen werden. 

Durch das erf indungsgemaSe Verfahren ist es in vorteilhaf ter 
Weise weiter ermoglicht, dass das Permeat der 
Membranfiltration des Zulaufs in der ersten 

Destillationskolonne in einer fliissigen Phase verbleibt. Eine 
weitere, erhebliche Energieeinsparung hat diese MaSnahme zur 
Polge, da kein Verdampfen der fliissigen Phase fur eine 
Separierung mehr erfolgt. 



Infolge der erlSuterten MaiSnahmen konimt es in der ersten 
Destillationskolonne zu einer erhohten 

Maischebreikonzentration mit" Peststoffen, so dass trotz der 
Teilung des Zulaufs der ersten Destillationskolonne durch die 
Metnbranfiltration eine hohe erste Destillatausbeute gegeben 



ist 



Das zweite Destillat der zweiten Destillationskolonne weist 
einen Wasseranteil zwischen 75 Gew.% und 95 Gew.% auf . Auch 
wenn ein relativ groSer Wasseranteil noch vorhanden ist, kann 
in vorteilhafter Weise eine weitere Enddehydrierung mittels 
einer Metnbranfiltration erfolgen. ZweckmaSigerweise wird eine 
. Gruppe parallel geschalteter Membranf iltermodule vorgesehen 
werden, der das zweite Destillat der Rektif izierkolonne 
zugefuhrt wird. Infolge dieser MalSnahme ist eine ausreichende 
Durchsatzkapazitat sicher gewahrleistet , auch wenn das ein 
Oder andere Modul zum Zwecke der Reinigung, bspw. durch 
Spillen, dem Membranf ilterprozess nicht zur Verfxigung steht. 

Ein solcher Spulprozess kann durch die sogenannte 
Sweep-Technik realisiert sein, bei der ein zusatzlicher 
Massestrom physikalisch das Permeat ausspult und MenJbranwande 
reinigt. In vorteilhafter Ausgestaltung des Verfahrens nach 
der Erfindung wird deshalb ein Teil eines das Endprodukt 
darstellenden Retentats der Membranf iltermodule jeweils einem 
Merabranfiltermodul als Spulf liissigkeit erneut zugefilhrt und 
nach dessen Durchstromen mit dem angefallenen Permeat der 
zweiten Destillationskolonne als Rucklauf wieder ' 
zurfickgef uhrt . 

Es ist dies der einzige vorgesehen Rucklauf eines Destillats 
bzw. Retentats. Weder ist ein Rucklauf eines Destillats zu 
der entsprechenden Destillationskolonne notig oder 
vorgesehen, noch insbesondere ein Rucklauf des zweiten 
Destillats unmittelbar zur ersten Destillationskolonne. 



Der RGcklauf von den Membranf iltermodulen zu der zweiten 
Destillationskolonne wird zweckmagigerweise durch die Warme 
des abgefiihrten Sumpfproduktes der zweiten 

Destillationskolonne vor einer Einleitimg vorgewarmt . Ebenso 
kann die Warme des Endproduktes fur eine Vorwarmung des 
Permeats der Metnbranf iltration des Zulaufs genutzt warden, 
was mittels iiblicher Warmetauscher regelmaJSig erfdlgen kann. 

Das Verfahren nach der Erfindxmg wird anhand der Zeichnung 
naher erlautert, deren einzige Figur scheraatisch den 
Prozessablauf darstellt. 

Aus der der Beschreibung anhangenden Tabelle konnen waiter, 
korrespondierend mit den Positionszif f em l-io, die dort 
anzutreffenden physikalischen Gr61Sen, lediglich beispielhaf t , 
abgelesen werden. 

Pig. 1 zeigt schematisch eine Vorrichtiang fvir die 
Destination bzw. Dehydrierung von Ethanol aus einer 
Biermaische (Beer Peed) als Zulauf 1. 

Die Maische enthalt etwa 10 Gew.% Ethanol, 85 Gew.% Wasser 
und 5% Festkorper bei einer Temperatur von bspw. 20°C. In 
einer Membranf liters tat ion 11 erfolgt eine Trennung in ein 
Permeat 2 mit einem erhohten Maischebreianteil und 
Peststoffen und in ein Retentat 3, einem in einer 
auschlieSlich flussigen Phase vorliegenden 
Wasser-Ethanolgemisch mit einem gegeniiber dem Permeat 2 
h6heren Ethanolanteil . Das Permeat 2 mit erhohter 
Maischebreikonzentration und Peststoffen wird von einem • 
Warmetauscher 12 um bspw. io°C auf 30^0 erwarmt einer ersten 
Destillationskolonne 13 Oder Stripper zugef iihrt . 



7 



Das flussige Retentat 3 der Membranf iltration 11 des Zulaufs 
1 wird direkt einer zweiten Destillationskolonne 14 
zugef ^ihrt . 

Da das in die erste Destillationskolonne 13 eingebrachte 
Permeat 2 eine erhohte Maischebreikonzentration aufweist, 
kann die erste Destillationskolonne 13 effektiv betrieben 
werden und ist ein Verdampfen des Permeate in der ersten 
Destillationskolonne 13 nicht von Noten. Vielmehr erfolgt 
dort eine Trennung in ein Ethanolwassergemisch mit erhohtem 
Ethanolanteil, wahrend im Sumpf ausfallendes Wasser und 
Peststoffe als Sumpfprodukt 5 (Stillage) detn Prozess entzogen 
wird . 
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Ein Teil des Sumpf produktes 5 kann in an sich <lblicher Weise 
nach Erwarm\mg mittels eines warmetauschers 15 der ersten 
Destillationskolonne 13 erneut zugefuhrt werden. 

Das erste Destillat 4, das einen Ethanolanteil von bspw. 30% 
aufweist, wird uber einen weiteren Warmetauscher 16 abgezogen 
und danach mit dem Retentat 3 gemischt Die Mischung 6 wird 
mit bevorzugt konstantem Volumenstrom der zweiten 
Destillationskolonne 14 zugefuhrt. Bspw. betrSgt der 
Ethanolanteil dieses Gemischs 20 Gew.% und der Wasseranteil 
80% bei einer Temperatur von 120''C, vgl . auch die Angaben in 
der Tabelle. 

Das zweite Destillat 7 weist bei einer Temperatur von 125 
85 Gew.% Ethanol und 15 Gew.% Wasser noch auf, was im 
30 Wesentlichen herkdramlichen Prozessen entspricht. 



Weder bei dera ersten Destillat 4 noch bei dem zweiten 
Destillat 7 ist ein Rticklauf zu der jeweiligen 
Destillationskolonne 13,14 vorgesehen und insbesondere kein 



Riicklauf des zweiten Destillats 7 zu der ersten 
Destillationskolonne 13. 

Das zweite Destillat 7 wird einer Gruppe 17 von hler 
beispielhaft drei parallel geschalteter Membranf iltermodulen 
18,19,20 zugefuhrt. Das nach der Membranf ilt rat ion 
austretende Retentat 9 stellt das Endprodukt dar, namlich 
hochreines Ethanol mit lediglich 0,2 Gew.% Wasseranteilen. 
Nach Abkiihlung liber den Warmetauscher 12 zur Vorerwarmung des 
der ersten Destillatibriskolohne 13 zugefuhrten Penetrats 2 
steht das Endprodukt (Product) zur Verfugxing. 

Die Membranf iltermodule 18-20 konnen in einer Sweep-Technik 

betrieben werden, wozu eine gewisse Menge des das Endprodukt 

darstellenden Retentat s 9 jeweils den Membranf iltermodulen 

18-20 emeut zuruckgef uhrt wird, die diese als 

Spulfliissigkeit durchstromt und die mit dem angefallenen 

Permeat als Mischung 10 mit einem Ethanolanteil von bspw. " 

57,2 Gew.% und einem Wasseranteil von 42,8% von einem 

•Warmetauscher 21 aufgewarmt der zweiten Destillationskolonne 

14 zuruckgef lihrt wird. Der Warmetauscher 21 nutzt die Abwarme 

des Wassers als einziges Sumpfprodukt 8 der zweiten 

Destillationskolonne 14, das danach auf 30° bspw. abgekuhlt 
ist . 
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Destillat ions ve r f ahr en 



Azxspruche : 



1. Verfahren der Destination, insbesondere von Ethanol aus 

einer Maische, bei der der Zulauf einer ersten 

Destillationskolonne (Stripper) und das erste Destillat 

der ersten Destillationskolonne einer zweiten 

Destillationskolonne (Rektif izierkolonne) zugefOhrt wird, 

dadurch gekennzeichnet , dass in einem ersten. und/oder 

letzten Verf ahrensschritt eine Reinigung des Zulaufs (1) 

und/oder eines zweiten Destillats (7) der zweiten 

Destillationskolonne (14) mittels einer Membranf iltration 
erf olgt . 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass 
ein .Retentat der Membranf iltration des Zulaufs (1) der 
zweiten Destillationskolonne (14) zugefiihrt wird. 

3. Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden 
Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass ein Permeat (2) 
der Membranf iltration des Zulaufs (1) der ersten 
Destillationskolonne (13) zugefCihrt wird. 
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4. Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden 
•AnsprQche, dadurch gekennzeichnet, dass das Retentat (3) 
der Membranfiltration des Zulaufs (1) mit dem ersten 
Destillat (4) gemischt der zweiten Destillationskolonne 
(14) zugefmirt wird. 

5. Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden 
Anspruche, dadurch gekennzeichnet , dass das 
Mengenverhaltnis des Permeats (2) zu dem Retentat (3) der 
Membranfiltration des Zulaufs (1) zwischen 2,8 und 3,2 
liegt . 

6 . Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden • 
Anspnache, dadurch gekennzeichnet, dass das Permeat (2) 
der Membranfiltration des Zulaufs (i) in der ersten 
Destillationskolonne (13) in einer flussigen Phase 
verbleibt . 

7 . Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden 
Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass das zweite 
Destillat (7) der zweiten Destillationskolonne (14) einen 
Wasseranteil zwischen 75 und 95 Gew.% aufweist. 

8. verfahren nach" einem oder mehreren der vorangehenden 
Ansprache, dadurch gekennzeichnet, dass das zweite 
Destillat (7) einer Gruppe (17) parallel geschalteter 
Membranfiltermodule (18-20) zugefuhrt wird. 



9. 



Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden 
Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass ein Teil eines 
das Endprodukt darstellenden Retentat s (9) der 
Membranfiltermodul (18-20) jeweils einem 
Membranfiltermodul (18-20) als Spiilf Ivissigkeit emeut 
zugefuhrt wird und nach dessen Durchstromen mit dem 
angefallenen Permeat der zweiten Destillationskolonne als 



Rickaauf (10) wleder der zweiten Destillationslcolonne 
zuruckgefuhrt wird. 

10, Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden 
Ansprflche, dadurch gekenn.eichnet, dass der Rucklauf (i 
durch die Warme des abgefiihrten Sumpfproduktes (8) der 
zweiten Destlllationskolonne (14) vorgewarmt wird. 

11. verfahren nach einem oder mehreren der vorausgehenden 
AnsprGche, dadurch gekennzeichnet , das die Warme des 
Endproduktes (9) fOr eine Vorerw^rmung des Permeats der 
Membranfiltration des Zulaufs (1) genutzt wird 



